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D-glucose and starch hydrolysates are prepd. by hydrolysis of starch (-contg. materials) by acid and/or 
enzymic catalysis by (a) sterilising a partial hydrolysate having an ED value of 15-35%, which has been 
previously purified by mechanical solid/liquid sepn. and adsorptive sepn. involving a heating step; (b) 
adjusting the pH value of the stenlised partial hydrolysate to 4-6; (c) adding free enzyme; (d) placing the 
enzyme-catalysed substrate into one or more reaction vessels contg. enzyme/support complexes in 
noninhibited diffusion from and subjecting the substrate to hydrolysis by the combined action of the free 
enzyme and the supported enzyme; (e) continuing the hydrolysis at 326-338 (331-350) deg.K and an 
unitial ED value of 35-80%. (f) effecting the treatment bachwise or continuously in one or more steps, until 
final specific hydrolysis of the prod, (g) deactivating the enzyme by heating, (h) purifying the deactivated 
hydrolysate and (i) converting it by thermal concn., crystallisation, spray-drying or granulation in turbulent 
layers into a finished or ready for use prod. 
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NO 
902.257 

Classif. Internal.: 
Mis en lecture le: 

1 6 -08- 1985 



LE Ministre des Affaires Economiques, 

Vu la lot du 24 mai 1864 sur tes brevets d'invention 

Vu la Convention d'Union pour la Protection de la Propriety Industnelle 

Vuleprocts-verbatdresstle 23 avril 19 85 a ' 14 h 30 

»x l'Office de la Propriety industrielle 



ARRETE : 

Article!. - Hestde-ihrrea la St§ dite : VEB MA I SAN WERKE 

Monplaisierstrasse, Barby/Elbe (Rgpublique D&nocratique 
d'Allemagne) 



repr. par les Bureaux Vander Haeghen a Bruxelles 
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un brevet d'invention pour Proc§d§ de preparation du D-glucose et de produits 
d'hydrolyse de l'amidon 



qu'elle dSclare avoir fait I'objet d'une demande de brevet 
d§pos§e en Republique DSmocratique d'Allemagne le 23 avril 
1984 sous le n° WP C 12 P / 262 161.5 



Article 2. • Ce brevet lui est d&ivrd sans examen prtelable, a ses risques et perils, sans garantie soil 
de la rdalitd, de la nouveautt ou du mGrite de I'invention, soit de ('exactitude de la description, et sans 
prejudice du droit des tiers. 

Au present arrtte demeurera joint un des doubles de la specification de {'invention (memoire descriptif et 
eventuellement dessins) signes par t'lnteresse et deposes a I'appui de sa demande de brevet. 



Bruxelles, le 15 Itiai 

PAP DELEGATION SPECIALE 
le Directeur 



L. WUYT, 



19 85 




01393 NL hg - 13001 
B. 76 128 DS 



Description jointe a une demande de 

BREVET BELGE 

deposee par : VEB Maisan Werke 



ayant pour objet: Proc^de de preparation du D-glucose 

et de prodults d'hydrolyse de l'amidon 



Qualification proposee: BREVET D'INVENTION 

Priori te d*une demande de brevet deposee en Republique 
Democratique allemande le 23 avril 1984 sous le n° 
WP C 12 P /262 161,5 



La prfesente invention concerne un procfedfe de 
preparation du D-glucose et de produits d'hydrolyse de 
l'amidon, au depart d'amidon et de matures premieres 
ou de produits bruts contenant de l'amidon, par hydro- 
lyse & catalyse acide et/ou enzymatique. 

Le D-glucose et les produits d'hydrolyse de 
l'amidon (que l'on appellera dans la suite du present 
m6moire "hydrolysats d'amidon") constituent des pro- 
duits d'anoblissement traditionnels de l'industrie de 
l'amidon. 

Le procede classique de preparation d f hydrolysats 
A partir d'amidon etait un procede d'hydrolyse acide. 

II est cependant connu depuis longtemps qu'au 
cours de l'hydrolyse acide, principalement lors de 
l'hydrolyse totale de l'amidon en D-glucose , plus par- 
ticuliferement pendant le traitement d'amidons c6r6a- 
liers, se forment des substances de la nature de l'hu- 
mine en raison de la formation de produits de d f inver- 
sion et, qu'en outre, se manifestent d f importantes 
pertes de rendement par la formation de produits de 
reaction du glucose et d'aminoacides. La filtration et 
la cristallisation des hydrolysats obtenus par catalyse 



acide exigent de fortes dfepenses, le produit rSsiduaire 
obtenu dans ce cas etant la substance que I 1 on appelle 
hydrol. 

Un progrfts important a consiste en la mise au 
point de procfedfes enzymatiques qui dfeterminent actuel- 
leraent les normes opferatoires industrielles. 

L ? inconvenient des proc6d6s suivant la voie aci- 
do-enzymatique ou la voie enzymatique double, reside 
dans la perte de l 1 enzyme d'origine ou native, apres 
une seule utilisation et dans les longues dur6es de 
reaction nfecessaires & la phase aminoglucosidique de 
I'hydrolyse totale avec les dimensions des reacteurs 
concomitanunent obligatoirement importantes. 

La fixation des enzymes de scission de l f amidon 
sur une mati&re de support interne perraettrait de pal- 
lier l 1 inconvenient essentiel du procede enzymatique et 
rendrait possible l f utilisation rep6t6e de l'enzyme. 

Bien que l f on travaille depuis d peu prfes 1970 & 
1* immobilisation d f amylases, il n'existe jusqu'a pre- 
sent dans le monde, aucune application ou mise en 
oeuvre industrielle d'alpha-amylases ou d'amyloglucosi- 
dases fix6es dans 1* Industrie de I'hydrolyse de 1" ami- 
don. De nombreux facteurs ont conditionne de manifere 
determinante ce retard d 1 application industrielle - 
Hartmeier, W. "Immobilisierte Enzyme fflr die Lebensmit- 
teltechnologie" dans Gerdian 77 (1977) N° 7-9- cite 
principalement des raisons 6conomiques, outre un dfefaut 
de thermostabilite. 

La faible thermostabilite des enzymes fix6es sur 
support conduit A la caracteristique que des tempera- 
tures rfeaction-nelles de 308-318° K sont habituelles 
pour la phase amino-glucosidique de l'hydrolyse totale 
avec une glucoamylase fixfee sur support lors des tenta- 



tives experimentales . A des temperatures reactionnel- 
les si basses, les oligomeres de l'amidon sont extraor- 
dinairement sensibles aux infections etrangeres, compte 
non tenu mSme de l'activite enzymatique de bien plus 
faible ampleur. 

Les basses temperatures rfeactionnelles imposfies 
par les conditions operatoires entrainent des taux de 
conversion proportionnellement faibles lors de 1' utili- 
sation d' enzymes de scission de l'amidon fixees sur 
support dans des reacteurs a lit fixe, a lit 
tourbillonnant et tubulaires, si bien que l'utilisation 
d' enzymes fixees sur support ne rapporte pas d'avan- 
tages ficonommigues iraportants jusqu'a ce jour, par 
rapport aux procedes classiques de l'hydrolyse de 
l'amidon a l'aide d* enzymes natives. 

La presente invention a pour but de permettre 
l'utilisation industrielle d' enzymes fixees sur support 
tout en utilisant les installations industrielles exis- 
tantes, en reduisant de ce fait la consommation speci- 
fiqued' enzyme, comme aussi la consommation specif ique 
d'amidon et les frais de purification lors de la prepa- 
ration et du traitement des hydrolysats, en augmentant 
les rendements espace-temps des installations d'hydro- 
lyse par un raccourcissement des durees reactionnelles 
et la conception d'un dferoulement continu de la produc- 
tion, en abaissant les prix de revient de maniere 
importante par des rendements de cristallisation supe- 
rieurs ou par une granulation en couche tourbillonnante 
ou par pulverisation directe et en reduisant les frais 
d'investissement necessaires. 

L'objectif sur lequel se fonde la presente inven- 



tion etait de dfecouvrir un procede de preparation du D- 
glucose et d'hydrolysats d'amidon d'une conception 
telle que le risque de contamination ou de recontamina- 
tion des produits pr6curseurs ou intermediates de 
l'hydrolyse totale s'en trouve consid6rablement r6- 
duit par le fait que grace a la determination des 
conditions op6ratoires, la stabilite thermique ou ther- 
mo-stabilite des enzymes peut §tre augmentee et l'im- 
portante chute 'de. I 1 activity initiale de I'enzyrae fixfee 
sur support est eiimin6e. 

La prfesente invention a done plus particuliere- 
ment pour objet un proc6d6 de preparation du D-glucose 
et d 1 hydrolysats d'amidon par hydrolyse a catalyse 
acide et/ou enzymatique de l f amidon et de matiferes 
premieres ou produits bruts qui contiennent de 1' ami- 
don, lequel proc6d6 se caracterise en ce que l'on 
sterilise un hydrolysat partiel possedant une valeur ED 
de 15 A 35 %, qui a 6t6 au prealable purifie par 
separation solide/liquide m6canique et separation 
adsorptive r par la mise en oeuvre d'une etape de chauf- 
fage, en ce que l'on regie la valeur du pH de 1' hydro- 
lysat partiel sterile a 4,0-6,0, on ajoute une dose 
d 1 enzyme libre au substrat a pH corrige, on soumet le 
substrat catalyse par I'enzyme, dans un ou plusieurs 
recipients de reaction dans lesquels on a dispose des 
complexes enzyme/support sous une forme a diffusion non 
inhibee, a un traitement hydrolytique combine par l 1 en- 
zyme libre et par 1» enzyme fix6e sur un support, on 
poursuit le traitement hydrolytique a une temperature 
de 326-338° K, de preference de 331-335° K, comme aussi 
a une valeur ED initiale de 35-80 %, on poursuit le 
traitement par charges success ives ou de maniere conti- 
nue, en une ou plusieurs etapes, jusqu'au point final 



de l'hydrolyse specif ique du produit, puis on inactive 
1' enzyme par une etape de chauffage f on purifie l'hy- 
drolysat inactive, on le transforme par concentration 
thermique et/ou par cristallisation ou par s6chage par 
pulverisation ou par granulation en couche turbulente 
en produit fini ou pr§t & l'emploi. 

Suivant une forme de realisation pref6r6e du 
procfede suivant l'invention, on utilise, d titre d'en- 
zyme de scission de l'amidon ou des oligosaccharides, 
une alpha-amylase, une b§ta-amylase ou l'amyloglucosi- 
dase, sous la forme de l 1 enzyme libre ou d'une enzyme 
fixee sur support. 

Suivant encore une autre forme de realisation du 
procede suivant 1' invention, on ajoute des b§ta-gluca- 
nases, des pentasanases , des lipases ou des cellulases, 
A l 1 enzyme de scission de l'amidon ou des oligomferes. 

Encore une autre forme de realisation pr6f6r6e du 
procede suivant l 1 invention se caracterise en ce que 
l»on realise I'hydrolyse de l'hydrolysat partiel de 
maniere continue ou quasi-continue, sous la forme d'un 
procede en une ou plusieurs etapes. 

Une autre forme de realisation pr6f6r6e du proce- 
de suivant 1' invention se caracterise en ce que l'on 
utilise de maniftre appropriee plus de 6 reservoirs pour 
1' exploitation continue au cours de l'hydrolyse totale 
de l'hydrolysat partiel. 

En outre, une forme de realisation avantageuse du 
procede suivant la pr6sente invention se caracterise en 
ce que la separation solide/liquide m6canique de l'hy- 
drolysat partiel se deroule suivant des processus & 
etapes multiples * des valeurs ED de 35 d 80 %. 

En outre, des formes de realisation pr6f6r6es du 



procede suivant 1' invention se caractferisent encore en 
ce que s'opfcre une addition d*activite definie a l'aide 
d f enzyme native qui provient essentiellement des r6si- 
dus apprauvris des quant itfes d 1 enzyme nfecessaires a 
l v immobilisation, en ce qu'on prfelfeve des hydrolysats 
des compositions les plus diverses en chaque position 
appropriee a cette fin au cours des processus a Stapes 
multiples et en ce que I'on utilise des r6acteurs a 
ecoulement avec des temperatures de reaction de 318- 
338*K en combinaison avec des rfiacteurs a agitateur 
montfis en amont. 

Une variante particulifere de la solution apportee 
par la prgsente invention consiste en ce que l f on 
stferilise un hydrolysat partiel prfealablement purifie, 
prfesentant une valeur ED de 15 d 35 par un traite- 
ment de courte dur6e a haute temperature, on ajoute a 
I 1 hydrolysat partiel, une enzyme libre constituee 
d'alpha-amylase, de b&ta-amylase ou d'amyloglucosidase 
en une proportion de 2 d 8 U par gramme d 1 hydrolysat , 
on injecte le substrat active par 1' enzyme libre dans 
un recipient de reaction dans lequel on a dispose en 
general compiementairement un complexe d 1 enzyme fix6e 
sur support sous une forme a diffusion non inhibee, on 
realise I'hydrolyse de 1« hydrolysat partiel en presence 
de l 1 enzyme libre et de 1' enzyme fixfee sur support a 
une temperature de 326-338° K, jusqu'a une valeur ED de 
35 a 80 %, on preifeve le produit intermediate , y 
compris 1' enzyme libre qui y est contenue, hors du 
premier recipient de reaction et on poursuit I'hydro- 
lyse totale dans d'autres recipients dans lesquels sont 
presentes des enzymes fix6es sur support en un agence- 
ment non inhibeur de diffusion, a une temperature de 
326 A 338° K # de preference de 329 a 335° K, jusqu'a 
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I'obtention d'une valeur ED de 95 a 99 %, puis on 
desactive 1' enzyme libre presente en-dehors du r6ci- 
pient de reaction par la mise en oeuvre d'une etape de 
chauffage, on purifie l'hydrolysat total inactive et on 
le traite par cristallisation A refroidissement ou par 
granulation par pulverisation ou en couche turbulente. 

Une autre variante particuliere de la solution 
apportee par la presente invention consiste en ce que 
l'on ajoute une enzyme libre (alpha-amylase, amyloglu- 
cosidase) A l'hydrolysat partiel possedant une valeur 
ED de 15 & 35 % # on traite l'hydrolysat partiel active 
A l f enzyme dans plusieurs recipients de reaction 
raccordfes en s6rie, dans lesquels sont disposes des 
complexes avec des enzymes fix6es sur support en une 
forme A diffusion non inhibfee, en conditionnant de 
telle manifcre l'injection et la dur6e de sejour en mode 
opferatoire stationnaire ou immobile , qu'A la tempfera- 
ture rfeactionnelle de 326 A 328° K se dfeveloppe dans 
le premier recipient une valeur ED de 40 a 80 % # puis 
on poursuit la mise en oeuvre de 1'hydrolyse totale 
dans les rfecipients de reaction suivants, fit l'aide de 
1' enzyme fixfee sur support ajoutfee, jusqu'A une valeur 
ED de 95 & 99 %, on inactive ensuite 1* enzyme libre par 
la mise en oeuvre d'une etape de chauffage et on puri- 
fie l'hydrolysat total inactive et on le traite par 
cristalli-sation ou par granulation par pulverisation 
ou en couche tourbillonnante. 

Une autre variante particuliere du procede 
consiste en ce que l'on ajoute une enzyme libre appar- 
tenant au groupe d' enzymes de scission de I'amidon ou 
des oligomftres de l'amidon en proportion dos6e & l'hy- 
drolysat partiel possfedant une valeur ED de 15 a 35 %, 
en ce que l'on conduit 1'hydrolyse de l'hydrolysat 
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partiel active A 1' enzyme dans un recipient de reaction 
A 1'intArieur duguel ou A 1'extArieur duquel on a 
dispose un complexe d* enzyme fix6e sur support , A une 
temperature de 308-338° K, jusqu'A une valeur ED de 35 

5 a 80 % et on realise ensuite l f hydrolyse totale dans un 
rAacteur A colonne A une temperature rAactionnelle de 
318-338° K f de preference de 326-329° K, jusqu'A une 
valeur ED de 50 fit 96 %. 

Une autre variante particuliAre supplfementaire du 

10 proc6d6 consiste en ce que l f on ajoute une enzyme libre 
(alpha-amylase,amyloglucosidase) A l'hydrolysat partiel 
possfedant une valeur ED de 15 A 35 %, on injecte de 
manifere continue l f hydrolysat partiel active A 1" enzyme 
dans un ou plusieurs recipients de reaction raccordes 

15 en s6rie f qui contiennent, A l'interieur ou A l'exte- 
rieur # un complexe d' enzyme fix£e sur support , on con- 
duit l'hydrolyse dans ce ou ces recipients A une tempe- 
rature de 326 A 338° K jusqu'A une valeur ED de 38 A 70 
%, puis on inactive 1' enzyme libre par la mise en 

20 oeuvre d'une etape de chauffage, on purifie l'hydroly- 
sat inactive et on le concentre jusqu'A une teneur en 
substance seche d f environ 80 % par evaporation. Au 
cours de cette variante op6ratoire, on obtient un sirop 
d'amidon A forte proportion de glucose. 

25 Une autre variante particuliere et sp6ciale du 

procede suivant l 1 invention, consiste en ce que l'on 
ajoute une b§ta-amylase A titre d' enzyme libre A l'hy- 
drolysat partiel possAdant une valeur ED de 15 A 35% r on 
injecte I'hydrolysat partiel active A l 1 enzyme de ma- 

30 niAre continue dans un ou plusieurs recipients de reac- 
tion raccordes en s6rie, qui contiennent, A l'interieur 
ou A l'ext6rieur, un complexe d'enzyme fixfee sur sup- 
port, on y opfere l'hydrolyse A une temperature de 328 A 



343* K jusqu'a une valeur ED de 40 a 65 % r on procfede 
ensuite a l'inactivation de !• enzyme libre par une 
etape de chauffage, on purifie l'hydrolysat inactive et 
on le concentre en une masse s&che d 1 environ 80 % par 
evaporation. La mise en oeuvre de cette variante 
op6ratoire permet d'obtenir un sirop enrichi en mal- 
tose. 

Lors de la mise en oeuvre du procede suivant la 
prfesente invention, on utilise des appareils a agita- 
teur que l'on met en oeuvre de maniere class ique dans 
l'industrie des reactions chimiques et biochimiques et 
que l f on emploie pour la preparation d f hydrolysats 
d'amidon a I'aide d f enzymes libres. Le complexe d f en- 
zyme f ix6e sur support est agence de raaniere fixe ou 
mobile dans I'appareil a agitation. On utilise a cette 
fin des tubes perfor6s ou des boudins en forme de 
filets, realises en tissus de tamisage, si bien que 
l'on n'inhibe pas la diffusion. Les tubes ou les 
boudins en forme de filets sont disposes dans la zone a 
turbulence maximale. 

Dans le cas d'une disposition a l'exterieur, on 
exploite l'appareil a agitateur unique comme un r6ac- 
teur a recyclage dif f erentiel. Le complexe d 1 enzyme 
fix6e sur support est alors fixe fermement dans le tube 
de la pompe de recyclage entre deux plateaux tamiseurs. 

Un objet du procede conforme a la presente inven- 
tion est f entre autres, la reduction de la chute de 
l'activite initiale d 1 enzymes fix6es sur support- 
( Fischer, J. "Untersuchungen zum Einfluss synthetischer 
Trager auf heterogene Enzymreaktionen* , Dissertation B r 
math.-nat.-Fakultat, MLU Halle-Wittenberg, 1980). Grace 
a I 1 addition d'une proportion comparativement faible 
d'enzyme, on peut obvier a 1' inconvenient d f utilisation 
connu jusqu'a ce jour des enzymes fix6es sur support. 
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A titre de supports pour enzymes qui conviennent a 
la mise en oeuvre du procede suivant la pr6sente inven- 
tion, on peut citer des verres macroporeux, des gels de 
silice, des celluloses pretraitees, le polystyrene 
macroporeux, le chlorure de polyvinyle et analogues. 
De preference, on utilise conune support le produit 
appelfe Wofatit i 58 (produit du combinat chimique 
Bitterfeld). 

Avec utilisation de la gamme de dosage de 1' en- 
zyme native variant de 2 a 8 U/g d'hydrolysat, on 
parvient, lors de la mise en oeuvre du procede conforme 
a la pr6sente invention, a des dur6es d 1 exploitation de 
!• enzyme fix6e sur support de 2 mois, sans chute sensi- 
ble de I'activite initiale. L 1 invention a aussi pour 
objet une conception des conditions r6actionnelles 
enzymatiques plus actives par rapport a l'etat de la 
technique. On a constate que grace a la concentration 
initiale 61ev6e en constituants du substrat monomeres 
ou dimferes, la stability thermique de l 1 enzyme fixfee 
sur support etait am61ior6e. Simultanfement , une plus 
forte proportion de constituants du substrat monomeres 
ou dimferes entraine une pression osmotique sup6rieure 
qui, en relation avec les temperatures rfeactionnelles 
61ev6es conformes a la prfesente invention exclut la 
formation ou la propagation des micro-organismes . De 
ce fait, un mode opferatoire continu est possible sans 
prendre de precautions particulieres. 

En correspondence au nombre et a la dimension des 
reservoirs, comme aussi a la durfee de s6jour moyenne 
nfecessaire, on agence, dans chaque appareil a agita- 
teur, l'activite li6e nScessaire pour garantir une 
hydrolyse optimale en relation avec 1» enzyme native. 
Lorsque l'on opfere en continu, la regulation de la 
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valeur finale de l'hydrolyse peut s'effectuer par l f in- 
stauration de l 1 injection de substrat de depart, par 
1' intermediate de l 1 activity enzymatigue libre et li6e 
et par la determination de la temperature d'hydrolyse. 
La valeur du pH se choisit, lors de la mise en oeuvre 
du procede conforme A la pr6sente invention, dans la 
gamme de 4,0 A 4,7 lorsque l'on opfere avec des gamma- 
amylases. Lors de l f utilisation du procede conforme A 
la presente invention, on peut reduire la consommation 
d 1 enzyme de 75 A 80 % par rapport A l'hydrolyse effec- 
tu6e avec une enzyme libre. 

Lors de la mise en oeuvre du procede conforme A 
la presente invention, il est d'autre part possible 
d'utiliser, A titre d'enzyme libre, l'enzyme native 
subsistant dans la solution d' enzyme appauvrie nfeces- 
saire A la fixation de l 1 enzyme libre sur un support. 
De ce fait, il est possible d'fepargner davantage encore 
d' enzymes. Conformfiment A la presente invention, la 
purification et la sterilisation de l'hydrolysat par- 
tiel peuvent fitre rfealisfees selon la technologie de 
filtration concern6e, m§me aprfes l 1 addition de I 1 enzyme 
native A des valeurs ED de 35 A 80 %, lorsque 
I'activite catalytique de 1* enzyme native est garantie 
par le raccordement en amont d'un appareil A tubes, 
dans lequel on n'a pas dispose d' enzyme fix6e. 

La circonstance que l'on peut mettre le procede 
conforme A la presente invention en oeuvre dans des 
appareils A agitateur de construction classique ac- 
quiert une importance particuliere. De ce fait, il est 
possible d'augmenter considerablement le rendement 
d 9 installations de ce genre qui n f ont jusqu'A present 
travailie que par charges successives ou alors de ma- 
nifere continue A !• aide d' enzymes libres, si bien que 
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de nouveaux frais d 1 invest issement sont supprime's. 

La mise en oeuvre du procede conforme & la 
prfesente invention sera & present davantage 6clair6e & 
la lumiere des exemples de realisation qui suivent. 

5 

EXEMPLE 1 

Preparation de D-glucose monohydrate. 

On regie le pH d'une suspension d'amidon posse- 

10 dant une masse sfeche d 1 environ 35 % & 2,2 A l'aide 
d'acide chlorhydrique et on en rfeduit la valeur ED 
jusqu'A 10 % dans un convertisseur continu & une 
tempferature de 403° K. On regie ensuite la valeur du 
pH de l'amidon Iiqu6fi6 A I'acide a 5,5-6,0 et on 

15 refroidit le produit jusqu^ une temperature de 358° K. 
On amorce la decomposition ou degradation amylolytique 
par 1* addition d'une alpha-amylase bacterienne et on la 
poursuit jusqu'A une valeur ED de 24 %. On incorpore 
ainsi entre 1500 et 2500 unites SKB par kilo d'amidon. 

20 Le pr6hydrolysat prepare par voie alpha-amylolytique 
acide est amen6 4 un pH de 4,5 et purifie & l f aide 
d'une centrif ugeuse & vis continue, un separateur & 
decantation et un filtre h couches. 

On sterilise le prehydrolysat acide/alpha-amylo- 

25 lytique obtenu est purifie par un traitement dans un 
echangeur de chaleur & plateaux et une etuve tubulaire 
chauf fable* 

Les traces de complexes de lipides, d'albumines 
et de dextrines encore contenues dans le prehydrolysat 
30 sterile s'eiiminent par voie adsorptive d l'aide d'une 
r6sine adsorbante appropriee. 

On considere A present le deroulement station- 
naire ou immobile du procede. L'hydrolyse totale de 



• • • • • • • •• • 

... • • • • • • 

• • • • • • » 

• » •••• • ••• • 

13 



1' hydro lysat partiel est accomplie par le traitement 
conforme a la solution offerte par la pr6sente inven- 
tion* 

Pour le traitement hydrolytique # on pr6voit une 

5 cascade de 10 Stages de recipients a agitateur, chauf- 

fables, raccordes en s6rie, avec une capacite de chacun 
3 

40 m . L'hydrolyse s'effectue a une temperature de 
333° K, a une valeur de pH de 4 , 1-4,7 et a une teneur 
en substance s6che du substrat d 1 environ 35 %• En vue 

10 du traitement, on ajoute de 5 & 8 U par gramme de 
substrat sec d'amyloglucosidase provenant d» Aspergillus 
niger a l'hydrolysat partiel purifife et sterilise. On 
injecte l'hydrolysat partiel active a 1* enzyme dans le 
premier recipient de traitement. Le premier recipient 

15 de reaction contient un complexe d'enzyme fix£e sur 
support. La valeur ED moyenne du substrat dans la 
premiere enceinte de reaction varie entre 55 et 60 %. 
Le substrat pr6sentant cette valeur ED moyenne p6netre 
dans le second recipient a agitateur. Dans la seconde 

20 enceinte de reaction, on a dispose 150 kg de r6sine de 
support activ6e a 1' enzyme. La valeur ED moyenne varie 
dans la gamme de 70 a 75 % dans le second recipient de 
reaction. Le produit interm6diaire pr6sentant cette 
valeur ED est transf6r6 de la seconde enceinte de 

25 reaction dans la troisieme enceinte de reaction. Dans 
le troisieme au dixieme recipients de reaction, on a 
dispose de 300 a 350 kg de resine de support. La 
r6sine de support est mise en place dans les recipients 
a agitateur dans la zone de la plus grande turbulence. 

30 L'activite globale active garantit une valeur ED 

de 97 a 98 % a la sortie du dixieme appareil a agita- 
teur. Le debit de la cascade se situe a environ 7,3 
3 

m /h, ce qui correspond a une production annuelle d f en- 
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viron 23.000 tonnes d'hydrolysat total. On fepargne 
ainsi de 65 & 70 % d v enzymes. 

En vue de son traitement ulterieur, on preieve 
l'hydrolysat total du dixifeme appareil a agitateur, on 
5 1 9 inactive par la mise en oeuvre d'une 6 tape de chauf- 
fage, on le purifie, on le concentre par voie thermigue 
et on le sfeche par pulverisation. 

Le produit est du dextrose avec une valeur ED de 
97 a 98 %. 

10 

EXEMPLE 2 

Preparation de sir op d f amidon. 

L'hydrolysat partiel obtenu, purifie et sterilise 
15 de la maniere dfecrite a 1'exemple 1, est transforme, 
conform6ment a la presente invention , en un sirop 
d'admidon a spectre saccharidique class ique. 

Le traitement s'effectue dans un recipient & 

20 agitateur possfedant une capacity ou contenance de 32 
2 

m . Le recipient a agitateur chauffable est 6quip6 
d'un agitateur a heiice. Pour la mise en oeuvre du 
procede conforme a la pr6sente invention, on regie la 
valeur du pH de l'hydrolysat partiel a 4,2 et on lui 

25 ajoute 2 U de glucoamylase par gramme d'hydrolysat. 

Ensuite, on introduit l'hydrolysat partiel active 
a 1* enzyme dans le reacteur de traitement. Dans ce 
reacteur de traitement, on a dispose fixement un com- 
plexe de support et d' enzyme dans la zone de turbulence 

30 de V agitateur a heiice. 

Par I'activite combinee d' enzymes libres et fi- 
x6es sur support, on assiste a une degradation plus 
poussee de l'hydrolysat partiel et on retire 1'hydroly- 
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sat partiel du recipient a agitateur avec une valeur ED 
moyenne de 42 %. 

Le debit atteint environ 2 tonnes par heure. 

On inactive l'hydrolysat par mise en oeuvre d'une 
5 etape de chauffage, on le purifie et on le concentre 
par voie thermique jusqu'a une masse seche d' environ 
80 %. 

EXEMPLE 3 

10 Preparation d'un sirop enrichi en maltose. 

On transforme l'hydrolysat partiel obtenu confor- 
mement a l'exemple 1 suivant 1' invention, en un sirop 
d'amidon a proportion en maltose elevee. Pour ce 

15 faire, on regie le pH de l'hydrolysat partiel a une 
valeur qui varie de 5,4 a 5,8 et on lui ajoute de 
l'alpha-amylase native. On injecte continuellement 
l'hydrolysat partiel active a 1' enzyme dans un reci- 
pient A agitateur chauf fable d'une contenance de 15 m 3 . 

20 350 kg de resine de support sont fixement agences dans 
le recipient de traitement. A titre de resine de 
support, on utilise la Wafatit y 58. On avait active 
1' enzyme de support avec une alpha-amylase fongique 
provenant d' Aspergillus eryzae. La temperature du 

25 substrat est reglee & 332 ' K. 

Pour un debit massique d'une tonne, on obtient un 
sirop enrichi en maltose avec environ 50 % de maltose 
dans la substance seche. 
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REVENDICATIONS 

Proc6d6 de preparation de D-glucose et d 1 
hydrolysats d'amidon par hydrolyse a catalyse 
acide et/ou enzymatique de l'amidon et de mati&res 
premieres, lequel proc6d6 se caracterise en ce que 
l'on sterilise un hydrolysat partiel possedant une 
valeur ED de 15 a 35 %, qui a 6t6 au pr6alable 
purifie par separation solide/liquide mfecanique et 
separation adsorptive, par la raise en oeuvre 
d'une etape de chauffage, en ce que l'on regie la 
valeur du pH de 1* hydrolysat partiel sterile a 
4,0-6,0, on ajoute une dose d 1 enzyme libre au 
substrat A pH corrigfe, on soumet le substrat cata- 
lyse par 1' enzyme, dans un ou plusieurs recipients 
de reaction dans lesquels on a dispose des com- 
plexes enzyme /support sous une forme a diffusion 
non inhibee, a un traitement hydrolytique combine 
par 1* enzyme libre et par 1* enzyme fix6e sur un 
support, on poursuit le traitement hydrolytique a 
une temperature de 326-338° K, de preference 331- 
335° K, comme aussi a une valeur ED initiale de 
35-80 %, on poursuit le traitement par charges 
successives ou de maniere continue, en une ou 
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plusieurs 6tapes jusq^au point final de 1'hydro- 
lyse spfecifique du produit, puis on inactive 1* en- 
zyme par une 6tape de chauffage, on purifie l'hy- 
drolysat inactive , on le transforme par concentra- 
tion thermique et/ou par cristallisation ou par 
sfechage par pulvferisation ou par granulation en 
couche turbulente en produit fini ou pr§t & I'era- 
ploi. 

Proc6d6 suivant la revendication 1, caract6- 
ris6 en ce que l 9 on utilise, a titre d'enzyme de 
scission de I'amidon ou des oligosaccharides, une 
alpha-amylase, une b§ta-amylase ou l 1 amyloglucosi- 
dase, sous la forme de 1' enzyme libre ou d'une 
enzyme fix6e sur support, 

Proc6d6 suivant l'une quelconque des reven- 
dications 1 et 2, caract6ris6 en ce que l'on 
ajoute des b§ta-glucanases, des pentasanases, des 
lipases ou des cellulases, & !• enzyme de scission 
de l'amidon ou des oligom&res. 

Proc6d6 suivant l'une quelconque des reven- 
dications 1, 2 et 3, caractferisfe en ce que l f on 
realise l»hydrolyse de l'hydrolysat partiel de 
manifere continue ou quasi-continue, sous la forme 
d'un proc6d6 en une ou plusieurs fetapes. 

Proc6d6 suivant la revendication 1, carac- 
t6ris6 en ce que l'on utilise de mani&re appro- 
prifee plus de 6 rfeservoirs pour 1' exploitation 
continue au cours de I'hydrolyse totale de l f hy- 
drolysat partiel. 
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6. Precede suivant la revendication 1, carac- 
terise en ce que la separation solide/liquide 
mfecanique de l'hydrolysat partiel se dferoule sui- 
vant des processus a 6tapes multiples a des va- 

5 leurs ED de 35 a 80 %. 

7. Proc6d6 suivant l'une quelconque des reven- 
dications pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que 
s'opfcre une addition d f activite dfefinie a l'aide 

10 d 1 enzyme native qui provient essentiellement des 

rfesidus appauvris des quant it6s d' enzyme n6ces- 
saires a l 1 immobilisation. 

8. Proc6d6 suivant l'une quelconque des reven- 
15 dications 14 3 et 7, caractferisfe en ce que l'on 

preieve des hydrolysats des compositions les plus 
diverses en chaque position approprifee a cette fin 
au cours des processus a fetapes multiples. 

20 9. Proc6d6 suivant l'une quelconque des reven- 

dications 1, 2 et 3, caractferisfe en ce que l'on 
utilise des r6acteurs a ecoulement avec des tempe- 
ratures de reaction de 318-338° K en combinaison 
avec des rfeacteurs a agitateur montes en amont. 

25 

10. D-glucose, prepare par mise en oeuvre du 

procede specif i6 dans I'une quelconque des reven- 
dications 1 a 9. 

30 11. Hydrolysats d'amidon, prepares par mise en 

oeuvre du proc6d6 specif ie dans l'une quelconque 
des revendlcations 1 a 9. BRUXELLES, ie 

& Bon t/ fyo* A ft/h- 



